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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

@> Beschichtung zum Schutz vor thermischer Oxidation 

© Es werden ein Beschichtungsmittel auf der Basis eines 
Phosphorsilikat-Nanosols, das ein Hydrolyseprodukt aus 
Metallalkoxiden oder Metal lhalogeniden und einer sau- 
ren Organophosphat-Losung ist, und eine Beschichtung 
bzw. ein Beschichtungsverfahren, die auf diesem Be- 
schichtungsmittel basieren, beschrieben. Die Beschich- 
tung wird hergestellt, indem das Nanosol auf einem Sub- 
strat aufgebracht, getrocknet und bei Temperaturen uber 
400°C getempert wird. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Mittel zum Schutz von Metalloberflachen vor thermischer Oxidation und eine mit einem 
derartigen Mittel gebildete transparente Beschichtung zum Schutz vor thermischer Oxidation. Die Beschichtung wird be- 
5 vorzugt zum Schutz von Metallen, insbesondere Eisenwerkstoffen, Aluminium, Kupfer oder deren Legierungen, einge- 
setzt. 

Es ist bekannt, daB Metalloberflachen (z. B. Eisenwerkstoffe) bei erhohten Temperaturen in atmosph arise her Umge- 
bung schnell oxidiert werden. Sichtbare Merkmale des oxidativen Angriffs an Eisenwerkstoffen unter diesen Bedingun- 
gen sind Verfarbungen der Oberflache durch dlinne Schichten der Oxidationsprodukte des Metalls (Anlauf- und AnlaB- 
10 farben), welche die Gebrauchseigenschaften des Metalles betrachtlich einschranken. 

Zum Schutz vor Korrosion durch thermische Oxidation werden derzeitig verschiedene Verfahren verwendet, insbe- 
sondere: 

(1) Lackierverfahren (z. B. EP 0813473 A, US 5554681). 

Diese konnen im Temperalurbereich ab 300°C nur kurzzeitig eingesetzt werden. Die thermische Zersetzung (pyroly- 
15 tische Spaltung) des Bindemittels verhindert hohere Einsatztemperaturen. 

(2) Galvanische (z. B. Eloxal- und Emetal- Verfahren) und Beizen verfahren (z. B. DE 197 40 248 Al, ALOD1NE- Ver- 
fahren Parker Amchem, Bonder- und Granodine- Verfahren Henkel Corp.). 

Es entstehen opake mineralische Schichten (Oxide und/oder Phosphate) mit Restporositat, so daB eine thermische 
Oxidation moglich ist. 

20 (3) Emaillierverfahren (vgl. z. B. A. Petzold, H. Poschmann, Email und Emailliertechnik, Deutscher Verlag fur Grund- 
stoffindustrie 1992). 

Emaillierverfahren fiihrcn zu kompaktcn, chcmikalicnrcsistcntcn und gasdichtcn Ubcrzugcn bei typischen Schichtdik- 
ken iiber 50 um. Diese weisen jedoch folgende Nachteile auf: 

25 - Die Herstellung der Emailie-Schichten erfordert eine mehrschrittige Technologie bei z. T. hohen Temperaturen 

(Erzeugung der Glasfritte bei bis zu 1200°C) und Vielkomponenten-Systeme hoher Reinheit (t3'pischerweise 5 oder 
mehr Komponenten). 

- Emaillieruberziige auf Aluminium erfordern zusatzlich den Einsatz von Schwermetall-Verbindungen (vorwie- 
gend Bleioxide) zur Verringerung der Einbrenntemperatur oder zur Haftvermittlung (z. B. Vanadiumoxide, Kobalt- 

30 oxid). 

- Emaillicrungcn sind opak oder deckend. 

- Emailie-Schichten erhohen die Abmessungen zu beschichtender Probekorper (geringe MaBhaltigkeit) . 

- Bedingt durch Teilkristallinitat und RiBbildung entstehen Schichten hoher Oberflachenrauhigkeit, die leicht ver- 
schmutzen. 

35 

In zunehmendem MaBe werden darum Mittel zum Oxidations schutz gewiinscht, die einfach handhabbar und multiva- 
lent einsetzbar zu transparenten und widerstandsfahigen Uberzugen flihren. 

Hs ist ferner die Sol-Gel-Technik bekannt, welche insbesondere die Herstellung diinner korrosionsschutzender Uber- 
ziige auf Metallen gestattet (vgl. M. Guglielmi, "Sol-Gel Coatings on Metals", J. Sol-Gel Sci. Technol. 1997, (8), 
40 443 449, DE 197 14 949 Al). Allerdings garantieren die bekannten Systeme keinen wirksamen Schutz gegen thermi- 
sche Oxidation oberhalb 400°C. In rein anorganischen Metalloxid- (einschlieBlich Siliziumdioxid) oder Metalloxid/Bor- 
oxid-Schichten treten Risse auf. Organisch modifizierte Sol-Gel- Schichten werden bei Temperaturen zwischen 
400 . . . 500°C pyrolysiert. 

Eine andere vorteilhafte Anwendung auf Basis der Sol-Gel-Chemie ist es, Systeme aus Phosphorverbindungen und 

45 nanodispcrscr Kicsclsaurc als Phosphaticrungs-Losungcn oder Chromaticrungscrsatz zu verwenden (z. B. US 4435219, 
US 5902645), um einen Korrosions schutz bei Raumtemperatur zu erreichen oder die Haftung von Folgeschichten 
(Eacken) zu verbessern. Diese Eosungen fuhren jedoch aufgrund des heterogenen und teilkristal linen Schichtcharakters 
nicht zum Schutz der Oberflachen vor thermischer Oxidation. Die erhaltenen Schichten sind poros und nicht kratzfest. 
Die Aufgabe der Erfindung ist es, ein einfach zu handhabendes, schwermetallfreies Mittel zur Erzeugung von diinnen 

50 Uberzugen auf Metallen zu finden, das bei Warmebehandlung oberhalb 400°C zu glasartigen und haftfesten diinnen 
Schichten fLihrt, die oxidative Korrosionsprozesse bei erhohten Temperaturen wirksam verhindern oder verringern. Die 
Aufgabe der Erfindung ist es auch, ein Verfahren zur Herstellung eines derartigen Mittels bereitzustellen. 

Diese Aufgabe wird durch ein Beschichtungsmittel, eine Beschichtung bzw. ein Be schichtungs verfahren mit den 
Merkmalen gemaB den Anspriichen 1, 3 bzw. 11 gelost. Vorteilhafte Ausfiihrungsformen und Anwendungen der Erfin- 

55 dung ergeben sich aus den abhangigen Anspriichen. 

Uberraschenderweise konnte die Aufgabe erfindungsgernaB insbesondere dadurch gelost werden, daB eine aus einem 
sauren Nanosol gebildete modifizierte Phosphorsilikat-Gel-Schicht auf mehr als 400°C erhitzt wird. Diese transparente 
glasartige Beschichtung zum Schutz vor thermischer Oxidation kann bevorzugt auf Metallen, insbesondere Eisenwerk- 
stoffen, Aluminium, Kupfer oder deren Legierungen eingesetzt werden. 

60 Gegenstand der Erfindung sind insbesondere transparente Beschichtungen zum Schutz vor thermischer Oxidation, die 
ein aus einem sauren Nanosol gebildetes, getempertes Phosphorsilikat-Gel en thai ten. Derartige Beschichtungen werden 
bevorzugt zum Schutz von Metallen, insbesondere Eisenwerkstoffen, Aluminium, Kupfer oder deren Legierungen ein- 
gesetzt. Dazu werden die an sich bekannten Eigenschaften von oxidischen Phosphorverbindungen, 

65 a) Bildung glasartiger Schmelzen und Schmelzpunkterniedrigung durch Bildung von Eutektika und 

b) Phosphatierungs- und Atzwirkung in besonders vorteilhafter Weise miteinander kombiniert, um glasartige und 
riBfreie Schichten zu erzeugen. 
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Die Herstellung der erflndungsgemaBen Beschichtung zum Schutz vor thermischer Oxidation erfolgt in folgenden 
Schritten: 



(1) Herstellung der sauren Organophosphat-Prekursor-Losung (I) 

5 

Die Herstellung der sauren Organophosphat-Prekursor- Losung erfolgt typischerweise durch Solvolyse drei- oder fiinf- 
wertiger Phosphorverbindungen in Alkohol oder alkoholisch/waBrigem Solvens. Es entsteht eine saure Organophosphat- 
Losung. Verwendete Phosphorverbindungen sind vorzugsweise vorn Typ 

a) P ra (0) n (X) 5ra -2n oder 10 

b) P m (X) 3m X = OR, OH, Br, CI, I; rn, n > 1 . 

sowie deren Mischungen, Kondensationsprodukte oder Derivate. 

Eine besonders gunstige Variante besteht in der Uinsetzung von P2O5 mil Ethanol. Vorteilhaft betragt der Feststoff-Ge- 
halt der Losung bis zu 20 Gew.-% bezogen auf P2O5. 15 

Spezieller Vorteil der Org anophosphat-Prekursor- Losung ist es, daB sie als Katalysator fur die nachfolgenden Hydro- 
lyse der Metalloxid-Sole verwendet werden kann. 



(2) Herstellung der Beschichtungslosung (saures Nanosol) (II) 

Die Herstellung des sauren Phosphorsilikat-Nanosols erfolgt durch saure Hydrolyse von Metallalkoxiden (einschlieB- 
lich Siliziumalkoxidcn) oder Mctallhalogcnidcn zu den cntsprcchcndcn Solcn. Typischerweise erfolgt dicscr ProzcB mit 
Tetraalkoxysilanen in der sauren Prekurs or- Losung (I). 

H + 

Si (OR) 4 + 2 H 2 0 > (Si0 2 )soi + 2 ROH (1) 



20 



25 



R= Ci-C 4 -Alkylrest 

30 

Parallel vcrlauft die Bildung von Phosphorsilikatcn durch Kondcnsationsrcaktion von Siliziumalkoxidcn mit Phos- 
phors auree stern der Prekursor- Losung (I). Typische erflndungsgemaBe Nanosole (II) sind wasserklare Losungen mit 
Feststoff-Gehalten von 2-30%. Der Gehalt an P2O5 betragt 5-50% bezogen auf den Feststoff-Gehalt. 

Die besonderen Vorteile der so hergestellten Beschichtungslosungen (II) sind: 

35 

- in (II) sind die glasbildenden Komponenten homogen gemischt 

- die niedrige FlieBzahigkeit von (II) ermoglicht die problemlose Beschichtung von Substraten mil komplizierter 
Geometrie 

- die einsatzbereiten Beschichtungslosungen besitzen eine hohe Lagerstabilitat. 

40 

Zur Modifizierung der Metalloxidsole (und damit der Beschichtungen) konnen in den verschiedenen ProzeB schritten 
vor der Gelbildung weitere Metalloxid-Prekursoren zugesetzt werden. Besonders vorteilhaft ist die Verwendung von Pre- 
kursoren fiir Aluminiumoxid, Boroxid und/oder Oxide von Elementen der EH. und IV. Nebengruppe des Periodensy- 
stems, wie Y 2 0 3 , Ti0 2 und Zr0 2 . Diese netzwerkbildenden Oxide erniedrigen den Erweichungspunkt der glasartigen Be- 
schichtung oder crhohen dcrcn chcmischc Rcsistcnz und mcchanischc Eigcnschaftcn. Dazu konnen die gen. Mctalloxidc 45 
bis zu 20 Gew.-% (bezogen auf den Feststoff-Gehalt von (EE)) zugesetzt werden. Dariiberhinaus ist es moglich, die Alka- 
lienresistenz der Beschichtungen durch den Zusatz von maximal 10% ein- und/oder zweiwertiger Metall oxide zu erho- 
hen. Als besonders vorteilhaft erwies sich hier der Zusatz von Ca-, Mg- oder Zn-Verbindungen. Die Modifizierung der 
Beschichtungen durch die gen. Metallverbindungen erfolgt vorzugsweise durch den Zusatz der Metallnitrate oder Carb- 
oxylate, die bei T < 450°C thermisch zersetzt werden. 50 



(3) Beschichten eines Substrates mit (EC) 



Die Herstellung diinner erflndungsgemaBer Beschichtungen erfolgt nach Aufbringen von (II) auf das Substrat durch 
Aufkonzentrieren und Trocknung. Dabei geht das saure Nanosol (II) in ein losungsmittelhaltiges Lyogel (III), nach wei- 55 
teren Trocknen in das losungsmittelfreie Xerogel (IV) und nach Tempern > 400°C in ein Glas (V) uber: 

(Si0 2 )soi + PO x (OR) y — > (Si0 2 ) m : (P 2 0 5 ) n , ge i — > 
(ID (III) 

60 



-> (Si02) m : (P 2 0 5 ) n , gel 
(IV) 



;Si0 2 ) m : (P 2 0 5 ) n ,gia S 
(V) 



(2) 



65 



x = 0,1; y = 1-3, R = H, Alkyl m = 1; n = 0.05 - 1 
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Die Beschichtung kann durch alle an sich iiblichen und bekannten Beschichtungstechnologien, wie Tauchen ("dip 
coating"), Spriihen ("spray coating"), Schleudern ("spin coating"), Streichen oderBegieBen erfolgen. Typischerweise lie- 
gen die Schichtdicken der Xerogel-Schichten im Bereich von 0.05 ... 2 um. Als Schichttrager werden iibliche metalli- 
sche Substrate, insbesondere Eisenwerkstoffe, Aluminium, Kupfer oder deren Legierungen eingesetzt. Alternativ kann 
5 der BeschichtungsprozeB auf keramischen Werkstoffen und/oder Glasern, insbesondere Kohlenstoff- und/oder Carbid- 
Werkstoffen erfolgen. 

Bedingt durch die Zusammensetzung der Losung konnen Metalloberflachen im ProzeB der Beschichtung geatzt wer- 
den (im Sinne einer schichtbildenden Phosphatierung), so daB sich die Haftfestigkeit der Schicht nach der Warmebe- 
handlung erhoht. 

10 

(4) Trocknen der Schicht 

Wahrend und nach dem Beschichten erfolgt das Verdampfen des Losungsmittels aus der Schicht und dadurch eine Ge- 
lierung (Sol-Gel-ProzeB). Die Entfernung von Restlosungsmittel und weitere Verfestigung des Xerogel- Films erfolgt 
15 vorzugsweise bei moderaten Temperaturen zwischen 80 und 150°C. Durch die erflndungsgemaBe Kombination von Pre- 
kursoren wird typischerweise keine Phasenseparation beobachtet, so daB vorteilhafterweise transparente rissfreie Xero- 
gel- Filme entstehen. 

(5) Warmebehandlung (Temperung) der Gelschicht bei mindestens 400°C 

20 

Die abschlieBende Warmebehandlung bei T > 400°C fiihrt zur Bildung einer Oxidschmelze, die im AbkiihlungsprozeB 
glasartig crstarrt. Der hohc Gchalt an P20 5 wirkt im ProzeB der Temperung als schmclzpunktcrnicdrigcndcr Zusatz. Wei- 
tere progressive Beitrage zum Erzielen der Schmelze werden durch die geringe PartikelgroBe und die homogene Vertei- 
lung der Komponenten erreicht. Typischerweise erfolgt die Warmebehandlung bei Temperaturen von 450-600°C. Fs bil- 
25 den sich dichte transparente glasartige Oxidschichten, die einen wirksamen Schutz von Metalloberflachen gegen thermi- 
sche Oxidation bilden. 

Die erfindungsgemaBen Beschichtungen eignen sich besonders zum Schutz von Metalloberflachen gegen thermische 
Oxidation, besonders vorteilhaft ist der Einsalz von Substraten aus EisenwerkstoJTen, Aluminium, Kupfer oder deren Le- 
gierungen. Weiterhin ergeben sich vorteilhafte Anwendungen der Beschichtungen beim Schutz oxidation sgefahr deter 
30 WerkstoffoberfLachen, insbesondere von Kohlenstoff- und Carbid- Werkstoffen sowie anderen speziellen keramischen 
Werkstoffen. 

Die Verwendung geeigneter Zusammensetzungen und Technologien fiihrt zu thermisch stabilen Oxidschichten, die 
iiber folgende Vorteile gegenuber dem Stand der Technik verfiigen: 

35 - Die erfindungsgemaBen Beschichtungen ergeben diinne, transparente, glatte und gasdichte Schutzschichten auf 

unterschiedlichen Substraten 

- Die thermische Oxidation der beschichteten Oberflache wird wirksam unterbunden. 

- Die Beschichtungen haften sehr gut auf unterschiedlichen Substraten; sie sind thermisch stabil (mindestens bis 
600°C), physiologisch unbedenklich und zeigen eine hohe Chemikalienresistenz, Kratzfestigkeit und Harte. 

40 Die Beschichtungen sind einfach herstellbar, lagerstabil und besitzen okonomische und okologische Vorteile 

(einfache, umweltvertragliche Rohstoffe und Technologie). 

- Zur Beschichtung von Substraten komplexer Geometrie konnen die in der Lackiertechnik iiblichen Verfahren 
problernlos verwendet werden. Durch die geringe Schichtdicke wird eine weitgehende MaBhaltigkeit erreicht. 

45 Damit ergeben sich insbesondere folgende vortcilhaftcn Anwcndungsmoglichkcitcn: 

- Schutz von Metalloberflachen vor thermischer Oxidation und vor Material schaden infolge Uberhitzung und che- 
mischer Korrosion, 

- Versiegelung von Metalloberflachen zum Schutz gegen atmospharischen Angriff, 
50 - Anwendung der erfindungsgemaBen Beschichtungen im dekorativen Bereich 

- Anwendung der erfindungsgemaBen Beschichtungen als An tihaft- Schicht und Oberflac hen versiegelung auf 
Emaillen, 

- Oxidationsschutz nichtrnetallischer Werkstoffen, insbesondere von Kohlenstofffasern und Carbiden, 
Beschichtung von Rohrleitungen oder Reservoir-GefaBen im Trinkwasserbereich oder im medizinischen Sektor 

55 aufgrund der physiologischen Unbedenklichkeit, 

- Einsatz als Beizmittel sowie als Phosphatierungs- und Chromatierungs-Ersatz. 



Ausfiihrungsbeispiele 

60 

Bei spiel 1 

Herstellung von reinen Phosphorsilikat-Solen 

65 a) Herstellung einer sauren Org anophosphat-Prekursor- Losung 

3.0 bzw. 27.0 g P2O5 werden in 300 ml Ethanol (absolut) unter Riihren gelost. Unter Warmeentwicklung bilden sich 
klare Losungen A bzw. B. 
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Tabelle 1 

Zusammensetzung von sauren Organophosphat-Prekursor-Losungen 



Losung 


Losungsmittel 


P 2 0 5 in g/1 Losungs- 
mittel 


A 


Ethanol, abs . 


10 


B 


Ethanol, abs . 


90 



b) Herstellung von Phosphorsilikat-Solen 

Zu 300 ml Losung A bzw. B werden 100 ml Tetraethylorthosilikat und 50 ml Wasser zugesetzt. Nach 14 h Ruhren ent- 
stehen niedrigviskose klare Sole 1A bzw. IB (Standzeit > 4 Wochen). 

Tabelle 2 



Zusammensetzung rcincr Phosphorsilikat-Solc 



Sol 


Losungsmit- 
tel 


Feststof f- 
Gehalt 


% P 2 0 5 im Fest- 
stof f 


1A 


87 % Ethanol 


7 


10 


IB 


87 % Ethanol 


12 


50 



Beispiel 2 

Herstellung von modifizierten Phosphorsilikat-Solen 

100 ml Sol IB werden mit 9.6 ml 10%-igen waBrigen Zr0 2 -Sols (MERCK KGaA, Darmstadt) gemischt, so daB ein 
niedrigviskoses klares Sol (2A) entsteht. 

TABELLE 3 



Zusammensetzung eines modifizierten Phosphorsilikat-Sols 



Beispiel 


Losungsmittel 


Feststof f- 
Gehalt 


% P 2 0 5 im Fest- 
stof f 


2A 


80 % Ethanol 


12 


46 (7.4 % Zr0 2 ) 



Beispiel 3 

Herstellung der glasartigen Schichten, mechanische Prufung und Prufung auf chemische Bestandigkeit 

Tauchbeschichtung (Ziehgeschwindigkeit 30 cm/min) mit den Beschichtungslosungen 1 A, IB oder 2A auf Glas- oder 
Edelstahl-Pruflingen (10 bzw. 200 cm 2 Beschichtungsflache) und nachfolgende Trocknung fiihrt zu glasklaren diinnen 
Schichten von ca. 0.5 um Schichtdicke. Die Schichten werden durch 5-10-miniitiges Erhitzen auf 500-600°C verglast 
und auf Raumtemperatur abgekiihlt (Abkiihlrate 30 K/min). 

Um substratunabhangige KenngroBen zu erfassen, wurden die mechanischen Eigenschaften auf Glas-Substraten be- 
wertet. Zur mechanischen Prufung der Schichten (Schichtdicke 1-1,4 um) wurden Harte (mit Nanoindenter SHI- 
MADZU DUH-202, Eindringtiefe: 80-110 nm) und VerschleiRfestigkeit (Oszillierendes Kugelrribometer, Kugeldurch- 
messer 5 mm, Bewegungsfrequenz 3 Hz) ermittelt. 
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Tabelle 4 

Mechanische Eigenschaften von Schutzschichten gegen thermische Oxidation 



Schicht aus 
Sol 


HV 0.0001 


Verschleifif estigkeit bei 
2.0 N Last 


1A 


423+52 


> 2000 


IB 


249133 


> 100 


2A 


330+35 


> 2000 



Eine Priifung auf chemische Bestandigkeit erfolgte auf Edelstahl-Substraten mit folgenden Tests: 

a) Einwirken von Backo fen-Spray bei 60°C (SIDOL Backofenreiniger, Thompson GmbH) 

b) Einwirken von 10% Zitronensaure bei Raumtemperatur 

c) Test auf HeiBdampfsterilisierbarkeit (121°C, Wasserdampfsattigung, 20 min) 
Folgcndc Bcstandigkcitcn wurdcn nachgcwicscn 

TABEEEE 5 



Chemische Bestandigkeit von Schutzschichten gegen thermische Oxidation 



Zusammenset- 
zung der 
Schicht 


Bestandigkeit in Test 


a) 


b) 


c) 


1A 


> 30 min 


> 6 0 min 

> 60 min 

> 60 min 


2 0 min 


IB 


> 5 min 


5 min 


2A 


> 60 min 


2 0 min 



Beispiel 4 

Priifung eines beschichteten Edelstahl-Probekorpers auf Bestandigkeit gegeniiber thermischer Oxidation 

Ein nach Beispiel 3 mit Sol 2A bcschichtctcs Edclstahl-Blcch (Lcgicrung 1.4301) wird auf 600°C crhitzt. Wahrcnd 
sich die unbeschichtete Seite verfarbt (gelb, spater blau), werden auf der beschichteten Seite nur geringe Veranderungen 
gegeniiber dem Original-Zustand beobacht.et (siehe Figur). 

Anhand der Glanzanderung (Reflexionswinkel 45°) kann die Verfarbung der Oberflache (unbeschichtet, nicht erhitzt = 
100%) nach Erhitzen auf 600°C bewertet werden. 
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Tabelle 6 



Remission eines Edelstahl-Prufkorpers nach thermischer Oxidation bei 600°C 



Zustand 


Remission in % bei unterschiedlichen Wellenlangen X 


X = 490 nm 
20min/600°C 


520 nm 

20min/600° 

C 


550 nm 

20min/600° 

C 


530 nm 
45min/600° 

C 


unbe- 
schich- 
tet, 
600 °C 


37.5 


44.1 


51.1 


11 . 6 


beschich- 
tet mit 
Sol 2A, 
600 °C 


91.3 


92.4 


83.7 


77.3 



Die beigefiigte Abbildung zeigt die Oberflache eines Edelstahl-Prufkorpers nach 45 min thermischer Oxidation bei 
600°C (linke Seite beschichtet, MeBbalken = 200 urn). 



Beispiel 5 

Beschichtung eines Kupferblechs und Prlifung auf Bestandigkeit gegen thermische Oxidation 

Ein nach Beispiel 3 mit Sol 1A bcschichtctcs Kupfcrblcch wird fur 10 min auf 550°C crhitzt. Wahrcnd die unbe- 
schichtete Seite durch Kupferoxid-Bildung vollstandig schwarz gefarbt ist, zeigt die beschichtete Seite nur geringe Ver- 
farbungen und gute Schichthaftung (bestandig im Tape-Test). 

Anhand der Glanzanderung (Reflexionswinkel 45°) kann die Verfarbung der Oberflache (unbeschichtet, nicht erhitzt = 
100%) dokumentiert werden. 

Tabelle 6 



Remission eines Kupferblechs nach thermischer Oxidation bei 550°C 



Zustand 


Remission in % 


X = 600 nm 


7 00 nm 


unbeschichtet, 


32 . 6 


36.6 


beschichtet mit 
Sol 2A 


86.4 


81 . 6 



Patentanspriiche 

1 . Beschichtungsmittel zum Schutz vor thermischer Oxidation, bestehend aus einem Phosphorsilikat-Nanosol, das 
ein Hydrolyseprodukt aus Metallalkoxiden oder Metallhalogeniden und einer sauren Organophosphat-Losung ist. 

2. Beschichtungsmittel gemaB Anspruch 1, bei dem die Organophosphat-Losung auf Phosphor verb indungen vom 
Typ P m (0) n (X)5 m -2n oder P m (X)-3 m mit X = OR, OH, Br, CI, I; und m, n > 1 und/oder deren Mischungen, Kondensa- 
tionsprodukten oder Derivaten basiert. 

3. Beschichtung zum Schutz vor thermischer Oxidation, die aus einem getemperten Phosphors! likat- Gel besteht. 

4. Beschichtung gemaB Anspruch 3, die Phosphorverbindungen vom Typ P m (0) n (X) 5m .2 n oder P m (X) 3m mit X = 
OR, OH, Br, CI, I; und m, n > 1 und/oder deren Mischungen, Kondensationsprodukten oder Derivate enthalt. 

5. Beschichtung gemaB Anspruch 3, die Phosphoroxide mit einem Gehalt von 5 bis 50 Gew.-% enthalt. 

6. Beschichtung gemaB einem der Anspriiche 3 bis 5, bei der als netzwerkbildende Oxide Aluminiumoxide, Bor- 
oxide und/oder Oxide der m. und/oder IV. Nebengruppe des Periodensystems enthalten sind. 

7. Beschichtung gemaB Anspruch 6, bei der die netzwerkbiidenden Oxide einen Gehalt von bis zu 20 Gew.-% be- 
zogen auf das Gel besitzen. 
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8. Beschichtung gemaB Anspruch 7, bei der bis zu 10 Gew.-% ein- und/oder zweiwertige Metalloxide enthalten 
sind. 

9. Beschichtung gemaB einem der Anspriiche 3 bis 8, bei der das Phosphorsilikat-Gel bei einer Ternperatur ober- 
halb 400°C getempert ist. 

10. Verwendung eines Beschichtungsmittels oder einer Beschichtung gemaB einem der vorhergehenden Anspriiche 
zum Schutz von Eisenwerkstoffen, Aluminium, Kupfer oder deren Legierungen vor thermischer Oxidation, oder 
zum Schutz von keramischen Werkstoffen und/oder Glasern, insbesondere Kohlenstoff- und/oder Carbid-Werkstof- 
fen. 

11 . Verfahren zur Erzeugung einer transparenten Beschichtung gemaB einem der Anspriiche 3 bis 9 auf einem Sub- 
strat, mit den Verfahrensschritten: 

a) Herstellung einer sauren Organophosphat-Prekursor-Losung (I), 

b) Herstellung eines sauren Phosphorsilikat-Nanosols (II) durch Mischung von (I) mit Metalloxid- oder Me- 
tallhalogenid-Solen oder deren Prekursoren, 

c) Beschichtung des Substrates mil dem Nanosol (II) 

d) Trocknen der Beschichtung zur Bildung einer Gelschicht, und 

e) Warmebehandlung der Gelschicht bei mindestens 400°C. 
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